
無電解ニッケルめっき浴中のニッケ
ルイオンおよひ次亜りん酸塩含有量
のオンライン分析

Application Note AN-PAN-1012

純粋なニッケルは銀白色の金属て、非常に硬く、耐
食性かあり、延性かあります。これらの顕著な特性
のために、ニッケルは、主にコーティンクおよひ表
面工学において多くのアフリケーションて使用され
ています。無電解ニッケルめっきは、ニッケル‐リ
ン合金の層を工作物の表面にめっきするための自己
触媒化学技術てす。この方法は、めっきのために金
属イオンと反応する還元剤(次亜リン酸ナトリウム
)の含有量に依存します。
しかし、めっき浴の薬品の寿命は限られているのて

、薬品の消費を自動的に監視することか重要なフロ
セス制御要件となります。めっき浴を長時間使用す
ると、薬品中の電解質は反応生成物て過負荷になり
、工作物の表面およひ層の特性に悪影響を及ほしま
す。
このフロセスアフリケーションノートは、ニッケル
‐リン合金の均一な層を確実にめっきさせるために
、無電解ニッケルめっき浴中の各種活性浴成分を定
期的にモニタリンクする手法を提案します。
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はじめに
無電解ニッケルめっき浴は、酸性電解液中のニッケ
ルイオンを金属へ化学的に還元を促進します。ここ
ては、次亜リン酸ナトリウム(NaH2PO2)を還元剤と
して使用し、その助けを借りて、耐食性に優れたニ
ッケルリン合金を物質表面にめっきさせることかて
きます。
決定的な反応は、ニッケルイオンと水素イオンか次
亜リン酸ナトリウムによって化学的に還元され、ニ

ッケルと水素カスか生しる反応てす(反応1)。水素カ
スの生成か少ない場合、ニッケルのめっきか失われ
たり反応か遅くなったりします。この反応か速いほ
と、めっき中のリンの量は少なくなります。一方、
反応か遅くなると、より多くのリンかコーティンク
に含まれます。リン含有量か高い(10~14%)コーテ
ィンクは、耐食性に優れており、耐摩耗性に関して
は、リン含有量か低い(3~7%)場合に得られます。

反応1.  無電解ニッケル析出の反応。

ニッケルイオンおよひ次亜リン酸ナトリウムは、め
っきフロセス中て連続的に消費されるのて、これら
の成分の濃度は、規定された許容範囲内に保ち、最
終製品を一貫した品質て維持するために継続的に補
充されなけれはなりません。
めっき浴を長時間使用する場合、硫酸およひ次亜リ
ン酸ナトリウム(NaH2PO3)の濃度は着実に上昇し、
これは浴を長時間使用する場合の制限要因となりま
す。ニッケルの消費量かリンの消費量より多いため

フロセスか続くにつれて、水酸化ナトリウムよりも
多くの硫酸か形成されます。これは、めっき液中の
pHの低下をもたらし、これは、水酸化ナトリウムま
たはアンモニアの添加によって再ひ上昇させなけれ
はなりません。フロセス関連ハラメータを正確かつ
再現性よく決定することて、最適なフロセス制御を
保証するために、消費された浴成分を正しく補充し
、最適なフロセス制御を保証することか出来るよう
になります。

Figure 1. 無電解ニッケルめっきプロセスの模式図
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用途
メトロームフロセスアナリティクスの2060フロセ
スアナライサーてpH、Ni、次亜リン酸ナトリウム
の含有量をオンラインモニタリンクかてきます(図
2)。サンフルの採取、試薬の添加、滴定、およひ洗
浄なとのすへての液体取り扱いステッフは、フロセ
スアナライサーによって制御されるホンフおよひヒ
ュレットによって行われます。
分析は、アルカリ度およひニッケル分析または次亜
リン酸ナトリウム測定のために容器にサンフルを移
すことから行われます。
2060フロセスアナライサーは、1回の測定て多様な
めっき浴中のハラメータを同時にモニタリンクし、
測定頻度を高めることかてきます。ニッケルと
pHはキレート滴定及ひ中和滴定て測定し、次亜リ
ン酸ナトリウムは白金電極を用いた酸化還元滴定て
測定します。(図3)

Figure 2.  2060 Process Analyzer

Figure 3. チオ硫酸ナトリウム塩を用いたヨウ素の逆滴定曲線。ERC:等価点認識基準
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用途

 

結論

手動によるテータ収集は、製品品質に影響を与え、
歩留まりを低下させ、作業者を危険な状況に曝す可
能性かあります。この堅牢なフロセスアナライサー
は、結果の再現性を保証するために滴定終点を自動
的に認識する柔軟性と高い吐出精度、モニタリンク
に よ る め っ き 浴 成 分 の 高 い 信 頼 性 を 有 し ま す 。

2060フロセスアナライサーは、ラホての測定結果を
待つことなく、定期的にテータを取得するようにフ
ロクラムすることかてき、規格外の測定値は、直ち
にオヘレーターに通知し直接的な対応をとるように
知らせることかてきます。

Table 1. 無電解ニッケルめっき浴中てモニタリンクするハラメータ

分析対象物 測定範囲

硫酸ニッケル (NiSO4) としてのNi <10 g/L

次亜リン酸ナトリウム (NaH2PO2) 1–12 %

pH 4.5–5.0

リアルタイムて無電解ニッケルめっき浴中の成分の
正確な濃度を把握することて、必要に応した対策を
早期に講しることかてきるのて、非常に重要てす。
これは、均一なニッケルめっきを実現するために、
消費された成分を適宜補充することを含みます。め

っき浴のオンラインモニタリンクは最終製品の品質
を保証し、めっき浴の寿命を延はすことによるラン
ニンクコストの低減と同様に、より高い歩留まりと
タウンタイムの短縮を意味します。

参考文献
酸、塩基、およひアルミニウムの測定:カルハニ工業-金属表面処理

酸洗槽の酸・鉄のオンライン・アットライン分析

工程内滴定の利点
めっき浴ハラメータのオンラインモニタリンク
による最終製品品質およひターンオーハー
(MTO)の増加

- 完全に自動化された診断-サンフルか規定ハラ
メーターから外れた場合の自動アラーム

-

より安全な作業環境と自動サンフリンク-
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CONTACT

メトロームジャパン株式会
社
143-0006 東京都大田区平
和島6-1-1
null 東京流通センター アネ
ックス9階

metrohm.jp@metrohm.jp
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装置構成

2060 Process Analyzer
2060 Process Analyzerは、無数のアフリケーショ
ンに対応するオンライン湿式化学アナライサーてす
。このフロセスアナライサーは、「ヘーシックキャ
ヒネット」と呼はれる中核フラットホームによって
構成される新たなモシュラー式コンセフトを提供す
るものてす。
ヘーシックキャヒネットは、2つの部分から構成さ
れます。上部はタッチスクリーンと産業用PCを含み
ます。下部には、実際の分析のためのハートウェア
か格納されるフレキシフルな湿式部か含まれます。
基本湿式部の容量か分析課題を解決するのに充分て
ない場合、最も困難なアフリケーションても解決て
きる充分なスヘースを確保するため、ヘーシックキ
ャヒネットを4つまての追加湿式部キャヒネットに
拡張することか可能てす。追加キャヒネットは、各
湿式部キャヒネットを、アナライサーの稼働時間を
増加させる内蔵式 (非接触式) レヘル検出を有する試
薬キャヒネットと組み合わせるという方法によって
コンフィクレーションすることかてきます。
2060 Process Analyzerは様々な湿式化学技術を提
供します: カール フィッシャー滴定、光度測定、直
接測定、およひ標準追加メソットてす。
フロシェクトのすへての要求を満たすへく (もしく
はお客様のすへての必要性を満たすため)、頑丈な
分析ソリューションを保証するためのサンフルフレ
コンティショニンクシステムをこ利用いたたくこと
も可能てす。弊社は、冷却や加熱、減圧、脱気、ろ
過なとのような、いかなるサンフルフレコンティシ
ョニンクシステムても提供することかてきます。
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